(19) 



J 



Europaisch s Patentamt 
Europ an Pat nt Office 
Offic eur peen d s br vets 



(12) 



(43) Veroffentlichungstag: 

20.11.2002 Patentblatt 2002/47 

(21) Anmeldenummer: 01201813.1 

(22) Anmeldetag: 15.05.2001 



(ID EP 1 258 286 A1 

EUROPAISCHE PATENTANMELDUNG 

(51) IntCI 7 : B01 J 19/00 



(84) Benannte Vertragsstaaten: 


(71) 


Anmelder: Premex Reactor AG 


AT BE CH CY DE DK ES Fl FR GB GR IE IT LI LU 




2543 Lengnou (CH) 


MCNLPTSETR 






Benannte Erstreckungsstaaten: 


(72) 


Erfinder: Preuss, Klaus 


AL LT LV MK RO SI 




2543 Lengnou (CH) 



(54) Apparat zur gleichzeitigen durchfuhrung mehrerer katalytischer reaktionen 



(57) Ein Apparat zur gleichzeitigen Durchfuhrung 
mehrerer katalytischer Reaktionen bei erhohtem Druck 
und/oder erhohter Temperatur, der folgendes enthalt: 

(1) einen druckfesten Behalter, 

(2) einen Deckel zum Offnen und SchlieBen des Ap- 
parates, 

(3) eine zentrale Gasversorgung, 

(4) einen pneumatischen Zylinder, 

(5) Nadelanordnungen, 

(6) einen Ruhrerblock, 

(7) einen Heizblock, 

der Heizblock (7) enthalt Ldcher (8), in die mehrere ein- 
zelne ersetzbare Reaktionsgef aBe gestellt werden kon- 
nen, und eine Anordnung zum Heizen der Reaktionsge- 
faBe, der Ruhrerblock (6) enthalt eine Anzahl von Ma- 
gneten (10), so viele wie die mogliche Anzahl der er- 
setzbaren ReaktionsgefaBe, die Magneten sind an den 
Block geschweiBt, jeder Magnet ist mit einem Zahnrad 



(1 1 ) verbunden, und die Zahnradersind mit einem Motor 

(12) verbunden, 

Der Deckel (2) enthalt eine Anzahl von Nadelanord- 
nungen (13), so viele wie die mogliche Anzahl der er- 
setzbaren Reaktionsgef a(3e, jede Nadelanordnung ent- 
halt eine Nadel (14) und eine EinlaBoffnung fur Gas 
(1 5) : eine zentrale Gasversorgung, (3) die die Nadelan- 
ordnungen verbindet und uber die Nadeln Gas in die Re- 
aktionsgefaBe liefert und zum Druckausgleich uber ei- 
nen NebenauslaB (16) in den ganzen Apparat liefert, 
und einen pneumatischen Zylinder (4) zum Offnen und 
SchlieBen des Deckels. 
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Beschr ibung 

[0001] Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren 
zur gleichzeitigen Durchfuhrung mehrerer katalytischer 
R aktion n. 

[0002] Ein derartiger Apparat ist in GB-A-2327754 be- 
schrieben. Diese Veroffentlichung beschreibt einen Ar- 
gon-Handschuhkasten der 24 identische Reaktions- 
kammem enthalt fur Flaschchen die Ansatze von lod- 
benzol, Vinyl-Tributyl-Zinn und Pd/Liganden Katalysa- 
tor enthalten. Der Umsatz von Styrol wird mittels Gas- 
chromatographie gemessen. 

[0003] Der Nachteil dieses Apparates ist, daB er nicht 
verwendet werden kann, um Katalysatoren fur eine ka- 
talytische Reaktion bei erhohtem Druck und/odererhoh- 
terTemperatur zu untersuchen. 
[0004] Das Ziel der Erfindung ist es, einen Apparat zur 
gleichzeitigen Durchfuhrung mehrerer katalytischer Re- 
aktionen bei erhohtem Druck und/oder erhohterTempe- 
ratur anzubieten. 

[0005] Dieses Ziel wird dadurch errebht, daB der Ap- 
parat folgendes enthalt: 



(1) 


einen druckfesten Behalter, 


(2) 


einen Deckel zum Offnen und SchlieBen des Ap- 




parates, 


(3) 


eine zentrale Gasversorgung, 


(4) 


einen pneumatischen Zylinder, 


(5) 


Nadelanordnungen, 


(6) 


einen Ruhrerblock, 


(7) 


einen Heizblock, 



der Heizblock (7) enthalt Locher (8), in die mehrere ein- 
zelne ersetzbare ReaktionsgefaBe gestellt werden kon- 
nen, und eine Anordnung (9)zum Heizen der Reaktions- 
gef aBe, der Ruhrerblock (6) enthalt eine Anzahl von Ma- 
gneten (10), so viele wie die mogliche Anzahl der er- 
setzbaren ReaktionsgefaBe, die Magneten sind an den 
Block geschweiBt, jeder Magnet ist mit einem Zahnrad 

(1 1 ) verbunden, und die Zahnrader sind mit einem Motor 

(12) verbunden, der Deckel (2) enthalt eine Anzahl von 
Nadelanordnungen (13), so viele wie die mogliche An- 
zahl der ersetzbaren ReaktionsgefaBe, jede Nadelan- 
ordnung enthalt eine Nadel (14) und eine EinlaBoffnung 
fur Gas (15), eine zentrale Gasversorgung (3), die die 
Nadelanordnungen verbindet und uber die Nadeln Gas 
in die ReaktionsgefaBe liefert und zum Druckausgleich 
uber einen NebenauslaB (16) Gas in den ganzen Appa- 
rat liefert, und einen pneumatischen Zylinder (4) zum 
Offnen und SchlieBen des Deckels. 

[0006] Es wurde gefunden, daB der Apparat der Er- 
findung benutzt werden kann, um gleichzeitig mehrere 
katalytische Reaktionen bei erhohtem Druck (bis 10 
MPa) und erhohterTemperatur (bis 240 °C) durchzufuh- 
ren. Ein Vorteil des Apparates, der Gegenstand der vor- 
liegenden Erfindung ist, ist, daB der Inhalt jedes einzel- 
nen ReaktionsgefaBes wirkungsvoll geruhrt wird. Ein 
werterer Vorteil ist, daB in den ReaktionsgefaBen und in 



dem Apparat verschiedene Gase verwendet werden 
konnen. Ein weiterer Vorteil ist, daB die Magneten 
druckfest und wasserstoffdicht ummantelt sind. 
[0007] Die Erfindung bezieht sich auch auf eine Me- 

5 thode fur den Betrieb des Apparates. Die verschiedenen 
ReaktionsgefaBe werden in ein Tablett gestellt, das Lo- 
cher an den gleichen Stellen hat wie der Heizblock des 
Reaktors. Die ReaktionsgefaBe werden auBerhalb des 
Apparates mit Reagenzien und dem Magnet gefiillt. Das 

10 Tablett wird so in den geoffneten Apparat gestellt, daB 
alle Locher des Tabletts auf den Lochern des Heizblok- 
kes stehen. Der Deckel mit den Nadelanordnungen wird 
gesenkt, so daB die Nadeln in das Septum der Reakti- 
onsgefaBe gedruckt werden. Der Deckel wird angeho- 

15 ben, wodurch die ReaktionsgefaBe vom Tablett abge- 
hoben werden. Das Tablett wird aus dem Reaktor ent- 
fernt. Der Apparat wird geschlossen, wodurch die Ge- 
faBe in den Heizblock eingefuhrt werden, der Motor zum 
Ruhren wird eingeschaltet, den ReaktionsgefaBen wird 

20 Gas uber die Nadeln und dem Reaktor uber den Neben- 
auslaB zugefuhrt, und die ReaktionsgefaBe werden ge- 
heizt. 

[0008] Nach Beendigung der Reaktionen werden die 
ReaktionsgefaBe auf Normaldruck gebracht und aus 

25 dem Apparat entfernt, indem der Deckel angehoben 
wird, wodurch die ReaktionsgefaBe aus dem Heizblock 
herausgehoben werden. Das Tablett wird so in den ge- 
offneten Apparat gestellt, daB alle Locher des Tabletts 
auf den Lochern des Heizblockes stehen. Der Deckel 

30 wird gesenkt, so daB die ReaktionsgefaBe in die Locher 
des Tabletts gesetzt werden. Eine kammformige Platte 
wird eingefuhrt, um die ReaktionsgefaBe zu halten. 
Dann wird der Deckel angehoben, so daB die Nadeln 
aus den ReaktionsgefaBen entfernt werden, und das 

35 Tablett mit den ReaktionsgefaBen wird aus dem Reaktor 
entfernt. 

[0009] Der Apparat ist vorzugsweise ein Autoklav mit 
einem Deckel am oberen Ende, der wahrend des Be- 
triebs sicher verschlossen werden kann. Ein Vorteil der 

40 VerwendungeinesAutoklaven ist, daB ein Autoklav eine 
Abschirmung enthalt, die verhindert, daB Chemikalien 
der Umgebung ausgesetzt werden, falls Reaktionsge- 
faBe zerbrechen, z.B. wegen eines Unfalls. Der Auto- 
klav wird vorzugsweise mit Klammem verschlossen, die 

45 mit EPDM - Ringen abgedichtet sind. Der Autoklav ist 
vorzugsweise von rechteckiger Form, und vorzugswei- 
se aus Edelstaht, oder Hastelloy, Oder jedem anderen 
druckfesten Material. 

[0010] Der Deckel enthalt Nadelanordnungen. Die 
50 Anzahl der Nadelanordnungen ist die gleiche wie die 
Anzahl der Locher im Heizblock. Vorzugsweise hat der 
Deckel eine Anzahl von Streifen mitjeweils einer Anzahl 
von Nadelanordnungen. Jede Nadelanordnung besteht 
im wesentlichen aus einer Nadel und einer EinlaBoff- 
55 nung fur Gas. Die Nadeln sind vorzugsweise aus Ha- 
stelloy C gemacht. 

[001 1 ] Im Apparat, der Gegenstand dieser Erfindung 
ist, konnen billige, kommerziell erhaltliche Flaschchen 
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mit Septumdichtung verwendet werden. Das kann als 
groBer Vorteil angesehen werden, weil es sich um er- 
setzbare Flaschchen handelt. Dies ist vorteilhaft, weil 
es nicht notig ist, die Flaschchen fur eine spatere Ver- 
wendung zu reinigen, und kein Risiko einer Verunreini- 
gung in spateren Reaktionen besteht. Die Flaschchen 
sind vorzugsweise aus Glas oder aus chemikalien- und 
temperaturbestandigem Plastik. Das Septum auf den 
Flaschen ist aus einem Material, das von den Nadeln 
durchstochen werden kann, und sich beim Herauszie- 
hen der Nadeln wieder dicht verschlieBt. Das Septum 
ist vorzugsweise aus Gummi, und zwar am besten aus 
TeflonQD-beschichtetem Gummi. Das Septum der 
Flaschchen wird mit einer Kappe abgedichtet. Das Sep- 
tum wird von der Kappe in der Umgebung der Einstich- 
stelle nicht bedeckt. Die Kappe ist z.B. aus Aluminium 
oder Plastik. Vorzugsweise ist die Kappe aus Alumini- 
um. 

[001 2] Der Apparat, der Gegenstand dieser Erfindung 
ist, enthalt einen Heizblock, in den mehrere einzelne er- 
setzbare ReaktionsgefaBe eingesetzt werden konnen. 
Das Tablett, das zum Einbringen der ReaktionsgefaBe 
in den Apparat, und zum Herausnehmen der Reaktions- 
gefaBe aus dem Apparat verwendet wird, hat ebenfalls 
Locher, in welche die einzelnen ReaktionsgefaBe ein- 
gesetzt werden konnen. Die Anzahl der Locher in dem 
Heizblock ist die gleiche wie die der Locher in dem Ta- 
blett. Die Abmessungen des Heizblocks und des Ta- 
bletts, und die Positionen der Locher im Heizblock und 
im Tablett sind so, daB die Locher einander entspre- 
chen. Vorzugsweise haben das Tablett und der Heiz- 
block eine Anzahl von Streifen mit je einer Anzahl von 
Lochern. Ein Vorteil der Verwendung eines Tabletts ist, 
daB die ReaktionsgefaBe auBerhalb des Reaktors mit 
Reagenzien und einem Magnet gefullt werden konnen, 
und daB die ReaktionsgefaBe leicht transportiert wer- 
den konnen. 

[0013] Der Heizblock enthalt eine Anordnung zum 
Beheizen der ReaktionsgefaBe. Die ReaktionsgefaBe 
werden mittels einer Doppelmantel-Heizung beheizt. 
Vorzugsweise enthalt der Heizblock Becher, und zwar 
so viele wie Locher fur ReaktionsgefaBe, und erhitztes 
Ol wird um die Becher herumgepumpt. Es wurde gefun- 
den, daB mit dem Apparat der Erfindung die Reaktions- 
gefaBe ohne signifikante Erwarmung des restlichen Ap- 
parates beheizt werden konnen. Unterhalb der Doppel- 
mantel-Heizung befinden sich rotierende Magnetplat- 
ten, die ruckseitig durch Zahnraderverbunden sind, und 
uber eine Magnetkupplung druckfest von auBen ange- 
trieben werden. Jedes ReaktionsgefaB enthalt einen 
Magneten. Dieser Magnet wird im ReaktionsgefaB 
durch die rotierenden Magnetplatten bewegt. 



Patentanspruch 

1. Ein Apparat zur gleichzeitigen Durchfuhrung meh- 
rerer katalytischer Reaktionen bei erhohtem Druck 
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und/oder erhohter Temperatur, der folgendes ent- 
halt: 

(1) einen druckfesten Behalter, 
5 (2) einen Deckel zum Offnen und SchlieBen 

des Apparates, 

(3) eine zentrale Gasversorgung, 

(4) einen pneumatischen Zylinder, 

(5) Nadelanordnungen, 
10 (6) einen Ruhrerblock, 

(7) einen Heizblock, 

der Heizblock (7) enthalt Locher (8), in die 
mehrere einzelne ersetzbare ReaktionsgefaBe 
gestellt werden konnen, und eine Anordnung 
*5 (9) zum Heizen der ReaktionsgefaBe, 

der Ruhrerblock (6) enthalt eine Anzahl 
von Magneten (10); so viele wie die mogliche 
Anzahl der ersetzbaren ReaktionsgefaBe, die 
Magneten sind an den Block geschweiBt, jeder 
20 Magnet ist mit einem Zahnrad (11) verbunden, 

und die Zahnrader sind mit einem Motor (12) 
verbunden, der Deckel (2) enthalt eine Anzahl 
von Nadelanordnungen (13), so viele wie die 
mogliche Anzahl der ersetzbaren Reaktionsge- 
25 faBe, jede Nadelanordnung enthalt eine Nadel 

(14) und eine EinlaBoffnung fur Gas (15), eine 
zentrale Gasversorgung, (3) die die Nadelan- 
ordnungen verbindet und uber die Nadeln Gas 
in die ReaktionsgefaBe liefert und zum Druck- 
30 ausgleich iiber einen NebenausiaB (1 6) in den 

ganzen Apparat liefert, und einen pneumati- 
schen Zylinder (4) zum Offnen und SchlieBen 
des Deckels. 

35 2. Ein Apparat nach Anspruch 1 , bei dem der Apparat 
ein Autoklav aus Edelstah! oder Hastelloy oder je- 
dem anderen druckfesten Material ist. 

3. Ein Apparat nach Anspruch 2, bei dem der Autoklav 
40 eine rechteckige Form hat. 

4. Ein Apparat nach irgendeinem der Anspruche 1 -3, 
bei dem jedes einzelne ersetzbare ReaktionsgefaB 
einen Magnet enthalt. 

45 

5. Ein Apparat nach irgendeinem der Anspruche 1 -4, 
bei dem die ReaktionsgefaBe Flaschchen aus Glas 
sind, die mit einem Septum und einer Kappe ver- 
schlossen werden. 

50 

6. Ein Apparat nach Anspruch 5, wobei das Septum 
aus einem Material ist, das von den Nadeln durch- 
stochen werden kann, und sich beim Herausziehen 
der Nadeln wieder dicht verschlieBen kann. 

55 

7. Ein Apparat nach den Anspruchen 1-6, wobei der 
Block eine Anzahl von Streifen mit einer Anzahl von 
Lochern enthalt, in die ersetzbare ReaktionsgefaBe 
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eingesetzt werden konnen. 

8. Ein Apparat nach irgendeinem der Anspruche 2-7, 
bei dem der Motor auBerhalb des Autociaven an- 
geordhet ist. 5 

9. Ein Apparat nach irgendeinem der Anspruche 1-8, 
bei dem das Heizmittel fur die ReaktionsgefaBe er- 
hitztes 6l ist. 

10 

10. Methode zum Bedienen eines Apparates nach ir- 
gendeinem der Anspruche 1-9, wobei die Reakti- 
onsgefaBe in ein Tablett gestellt werden, das L6- 
cher an den gleichen Stellen enthalt wie die Locher 

in dem Heizblock, die ReaktionsgefaBe auBerhalb *5 
des Reaktors mit Reagenzien und dem Magneten 
gefullt werden, das Tablett in den Apparat gestellt 
wird, so daB alle Locher des Tabletts auf den L6- 
chern des Heizblockes liegen, der Deckel mit den 
Nadelanordnungen gesenkt wird, so daB die Na- 20 
deln in das Septum der ReaktionsgefaBe gedruckt 
werden, der Deckel angehoben wird, wodurch die 
ReaktionsgefaBe vom Tablett abgehoben werden, 
das Tablett aus dem Reaktor entfernt wird, der Ap- 
parat geschlossen wird, wodurch die GefaBe in den 25 
Heizblock eingebracht werden, der Motorzum Riih- 
ren angeschaltet wird, den ReaktionsgefaBen Gas 
uber die Nadelanordnungen und dem Reaktor Qber 
den NebenauslaB zugefiihrt wird, und die Reakti- 
onsgefaBe beheizt werden. 30 

11. Methode nach Anspruch 10, bei welcherdie Reak- 
tionsgefaBe auf Normaldruck gebracht werden und 
aus dem Apparat entfernt werden indem der Deckel 
angehoben wird, wodurch die ReaktionsgefaBe aus. 35 
dem Heizblock herausgehoben werden, das Tablett 

in den geoffneten Apparat gestellt wird, so daB alle 
Locher des Tabletts uber den Lochem des Heiz- 
blocks liegen, der Deckel gesenkt wird, so daB die 
ReaktionsgefaBe in die Locher des Tabletts gesetzt 40 
werden, eine kammformige Platte eingesetzt wird, 
der Deckel angehoben wird, so daB die Nadeln aus 
den ReaktionsgefaBen entfernt werden, und das 
Tablett mit den ReaktionsgefaBen aus dem Apparat 
entfernt wird. 45 
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